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Depending on the way it is produced or used, sulfuryl fluoride can be contaminated with sulfur dioxide and 
possibly with other impurities such as sulfuryl chloride fluoride. According to the invention, sulfur dioxide 
and if applicable sulfuryl chloride fluoride are separated by using aluminum oxide as an adsorbing agent, 
whereby no activated carbon is required as an additional agent. 
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^ (54) Title: PURIFICATION OF SULFURYL FLUORIDE 

< 

(54) Bezeichnung: REINIGUNG VON SULFURYFLUORID 

If) (57) Abstract: Depending on the way it is produced or used, sulfuryl fluoride can be contaminated with sulfur dioxide and possibly 
\© with other impurities such as sulfuryl chloride fluoride. According to the invention, sulfur dioxide and if applicable sulfuryl chloride 
v O fluoride are separated by using aluminum oxide as an adsorbing agent, whereby no activated carbon is required as an additional 
agent. 

m 

(57) Zusammenfassung: Herstellungs- oder anwendungsbedingt kann Sulfuryfluorid mit Schwefeldioxid und gegebenenfalls an- 
deren Verunreinigungen wie beispielsweise Sulfurylchloridfluorid verunreinigt sein. Es wurde festgestellt, dass Aluminiumoxid als 

^ Adsorptionsmittel die Abtrennung von Schwefeldioxid und, falls enthalten, auch von Sulfurylchloridfluorid ermoglicht. Die zusatz- 

^ liche Verwendung von Aktivkohle eriibrigt sich dadurch. 
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Reinigung von Sulfurylf luorid 
Beschre ibung 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Her- 
stellung von gereinigtem Sulfurylf luorid aus Sulfurylf luorid, 
das mit Schwef eldioxid verunreinigt ist. 

Sulfurylf luorid ist ein Begasungsmittel, beispielsweise 
zur Anwendung in Museen. Es kann aus Schwef eldioxid, Chlor 
und Fluorwasserstof f uber Katalysatoren hergestellt werden. 
Herstellungsbedingt, auch bei anderen Herstellungsverfahren, 
oder anwendungsbedingt , kann Schwef eldioxid als Verunreini- 
gung enthalten sein. Es ist wunschenswert, wenn das Schwefel- 
dioxid aus dem damit verunreinigten Sulfurylf luorid abge- 
trennt wird. 

Das US-Patent 4,950,464 lehrt, daS Thionylf luorid, saure 
Bestandteile, Wasser und "bestimmte andere Verunreinigungen" 
mit aktiviertem Aluminiumoxid abgetrennt werden konnen. Mit 
Aktivkohle, so das genannte US-Patent, konne Schwef eldioxid, 
Fluorwasserstof f, chlorierte Kohlenwasserstof f e und bestimmte 
andere Verunreinigungen abgetrennt werden. Die Adsorptions - 
mittel konnen auch hintereinander eingesetzt werden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren 
anzugeben, mit welchem die Reinigung von Sulfurylf luorid, 
welches Schwef eldioxid enthalt, vereinfacht wird. 

Diese Aufgabe wird durch das Verfahren der vorliegenden 
Erfindung gelost. 
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Das erf indungsgemafie Verfahren zur Herstellung von ge- 
reinigtem Sulfurylf luorid aus Sulfurylf luorid, welches mit 
Schwef eldioxid vemnreinigt ist, sieht vor, daS man das mit 
Schwefeldioxid verunreinigte Sulfurylf luorid in einer Adsorp- 
tionsstufe mit Aluminiumoxid kontaktiert, um Schwefeldioxid 
abzutrennen . 

Bevorzugt setzt man aktiviertes Aluminiumoxid ein. 

Das Aluminiumoxid kann in beliebiger Form eingesetzt 
werden, beispielsweise als Granulat oder als Pulver. Es dient 
dazu, das Schwefeldioxid zu adsorbieren. Andere Verunreini- 
gungen wie Thionylf luorid, saure Bestandteile, Wasser und 
Sulfurylchloridf luorid, sofern vorhanden, werden ebenfalls 
adsorbiert. Aktivkohle ist nicht notwendig, insbesondere dann 
nicht, wenn herstellungsbedingt keine chlorierten Kohlenwas- 
serstoffe enthalten sind. Bevorzugt wird Aktivkohle also 
nicht eingesetzt, und die Verwendung einer einzigen Adsorp- 
tionsmittelsorte ist naturlich verfahrenstechnisch vorteil- 
haft. 

Selbstverstandlich kann man auch mehrere Adsorptionsstu- 
fen mit Aluminiumoxid vorsehen. Die erf indungsgemafie Reini- 
gung unter Verwendung einer Aluminiumoxid-Adsorptionsstuf e 
kann natiirlich mit ublichen ReinigungsmaSnahmen wie Kontak- 
tieren mit Reinigungsl6sungen, beispielsweise mit Wasser, 
schwach alkalischen Losungen, insbesondere schwach alkali- 
schen waSrigen Losungen, oder mit einer oxidativen Wasche, 
beispielsweise mit einer waSrigen Wasserstof fperoxidlosung, 
kombiniert werden. GemaS einer bevorzugten. Aus fuhrungs form 
kontaktiert man das Sulfurylf luorid zunachst mit einer oxida- 
tiven Wasche, vorzugsweise einer wafirigen Wasserstof fperoxid- 
losung. Anschliefiend wird das derart vorbehandelte Sulfuryl- 
fluorid durch eine oder mehrere Aluminiumoxid- Ads o rp t i onsrai t - 
telstufen geleitet. 
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Das Kontaktieren des Sulfurylf luorids mit Aluminiumoxid 
wird iibliclierweise in einem Temper a turbereich. von -30 °C bis 
+100 °C, vorzugsweise Umgebungs temper a tur , und einem Druck im 
Bereich von 0 bis 20 bar, vorzugsweise bei Umgebungsdruck, 
insbesondere in der Gasphase durchgefuhrt . 

Das erf indungsgema£e Verfahren weist den Vorteil auf , 
daS nur eine Sorte an Adsorptionsmittel, namlich Aluminium- 
oxid, verwendet werden muE. Schwef eldioxid und andere Verun- 
reinigungen wie beispielsweise Sulfurylchloridf luorid konnen 
zuverlassig abgetrennt werden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung weiter er- 
lautern, ohne sie in ihrem Umfang einzuschranken. 



Allaemeines s 

Das verwendete Compalox® (AN/V-850) ist ein Handel sprodukt 
der Firma Martinswerk GmbH, Bergheim, Deutschland. Es handelt 
sich urn ein aktives, korniges Aluminiumoxid. 

Durchschnittsanalyse: 90 Gew.-% Al 2 0 3 

Gluhverlust: 9 Gew.-% 

Porenvolumen: 0,35 cm 3 /g 

spezifische Oberflache: 200 - 260 m 2 /g 

Standardkornung: 5-10 mm 

Schuttdichte: 850 kg/m 3 



Bei spiel Is 

S0 2 F 2 -Reinigung, tioher S0 2 -Startgehalt 

In ein Glasrohr mit einem Inhalt von 250 ml warden 200 ml 
Compalox® eingefiillt. Durch das gefullte Glasrohr wurden bei 
20 °C und 1 bar abs. 380 g Sulfurylf luorid (SF) mit einem 
Gelialt von 250 ppm S0 2 hindurchgeleitet . Die Kontaktzeit be- 
trug dabei 3 sec. Nach der Compalox®- Pas sage wurde ein S0 2 - 
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Gehalt von 100 ppm f estgestellt . (Analysenmethode: GC und 
Drager-Me£rohrchen S0 2 ) • 

Beispiel 2s 

Versuchsaufbau, Versuchsverlauf , Analytik und eingesetzte 
Mengen wie in Beispiel 1. Der S0 2 -Gehalt war zuvor in einem 
H 2 0 2 -Wascher von 250 ppm auf 50 ppm reduziert worden. 

Erqebnis : 

Startwert S0 2 : 50 ppm 
Endwert S0 2 : 32 ppm 

Beispiel 3: 

Grofiversuch, geringer S0 2 -Startgehalt 

In ein Stalilrohr mit einem Inhalt von 100 1 wurden 85 kg 
Compalox® eingeftillt. Durch das gefiillte Stahlrohr wurden bei 
20 °C und 1 bar abs. 418 kg Sulfurylf luorid (SF) mit einem 
Gehalt von 25 ppm S0 2 hindurchgeleitet . Die Kontaktzeit be- 
trug dabei 20 sec. Nach der Compalox®-Passage wurde ein S0 2 - 
Gehalt von 10 ppm f estgestellt . (Analysenmethode: GC und 
Drager-MeSrohrchen S0 2 ) . 

Beispiel 4: 

Feinreinigung 

Durch das bereits in Beispiel 3 verwendete Compalox? wurden 
unter den gleichen physikalischen Bedingungen weitere 527 kg 
SF mit einem S0 2 -Gehalt von 10 bis 15 ppm geleitet. Da das 
eingesetzte SF aus einem laufenden SF-Proze£ stammte, wurden 
unterschiedliche Proben zu Beginn und bei weiterem Fort- 
schritt der Produktionskampagne genommen. Nach der Compalox®- 
Passage wurden S0 2 -Gehalte zwischen 2 und 8 ppm f estgestellt . 
(Analysenmethode: GC und Drager-MeSrohrchen SQ 2 ) . 
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Patentarispruche 

1. Verfahren' zur Herstellung von gereinigtem S0 2 F 2 aus 
S0 2 F 2 , welches mit S0 2 verunreinigt ist, wobei man das mit 
S0 2 verunreinigt e S0 2 F 2 in einer Adsorptionsstuf e mit Alu- 
miniumoxid kontaktiert, um S0 2 abzutrennen . 

2. Verfahren nach Anspmch 1, dadurch gekennzeichnet, 
da& die Adsorptionsstuf e als S0 2 adsorbierendes Agens nur 
Aluminiumoxid enthalt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man das S0 2 F 2 vor und/oder nach der Adsorptionsstuf e in 
mindestens einer Waschstufe mit Waschf liissigkeit kontaktiert. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, 
daS man das S0 2 F 2 vor der Adsorptionsstuf e in mindestens 
einer Waschstufe mit Wasser, einer schwach alkalischen Fliis- 
sigkeit oder einer oxidierenden Fliissigkeit kontaktiert, 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, 
daS die vor die Adsorptionsstuf e geschaltete Waschstufe eine 
wafirige Wasserstof fperoxidlosung enthalt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS das mit S0 2 verunreinigte S0 2 F 2 auch S0 2 FC1 als Verunrei- 
nigung enthalt, welches in der Adsorptionsstuf e zwecks Ab- 
trennung mit Aluminiumoxid kontaktiert wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS das Aluminiumoxid aktiviertes Aluminiumoxid ist. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS man das die Adsorptionsstuf e verlassende S0 2 F 2 einer 
Nachreinigung unterwirft. 
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